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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

© Monolithische Chromatographietrennsaule und deren Verwendung 

(57) Beschrieben wird eine monolithische Chromatogra- 
phietrennsaule, die aus einem porosen Stab A besteht, in 
dessen Porenraum ein feinteiliges Polymer vorliegt, an 
dem chromatographische Trennungen und/oder chemi- 
sche Reaktionen durchgefuhrt werden konnen. Derdruck- 
dichte Einbau in ein Gehause D erfolgt unter Verwendung 
einer dichtend wirkenden Schicht B und einer den Spalt 
ausfullenden Vergufcmasse C. Auf Griind der kleinen Teil- 
chendurchmesser des Polymers und durch die Poren des 
Tragerstabes im Mikrometerbereich besitzt eine solche 
Trennsaule kurzere Diffusionsstrecken als handelsubliche 
Produkte. Dadurch werden kurze Analysenzeiten bei ge- 
ringen Druckverlusten erreicht. 



/ / / L 




< 

CO 

o 

O) 
CM 

o> 

LU 

Q 



BUNOESDRUCKEREI 11.00 002 062/265/1 14 

Best Available Copy 



DE 199 29 073 A 1 
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Beschreibung 
Stand der Technik 

Chromatographische Trennsaulen fiir die Hochdruck- 5 
Fliissigkeits-Chromatographie (HPLC) werden nach dem 
Stand der Technik durch Fiillen von Rohren mil pulverfor- 
migen Trennmaterialien hergestellt /z. B . G . Schwedt: 
"Analytische Chemie", Georg Thieme Verlag, (1995), 
330-345/. Eine weithin bekannte Methode zur Herstellung 10 
von Trennsaulen fiir die HPLC besteht im Einfullen feintei- 
liger, kugelformiger Polymerteilchen als Aufschwemmung 
in geeigneten Losemitteln in druckfeste Rohre. Diese Her- 
stellungsmethode ist technisch nicht leicht durchzufuhren, 
da die Herstellung einer gleichmaBigen Packung aus feinen IS 
Pulvern rnit mehreren Schwierigkeiten verbunden ist. Zum 
Beispiel muB das Eindringen von Luftblasen in die Packung 
vermieden werden. Diese wiirden zum Setzen der Schuttung 
und dadurch zu verminderten Trennleistungen fuhren. Ein 
weiterer Nachteil handelsublicher Saulen aus pulverformi- 20 
gen Materialien ist deren BeeinfluBbarkeit durch unter- 
schiedlich quellend wirkende Losemittel. Dadurch werden 
Volumenveranderungen des quellenden oder schrumpfen- 
den Polymers bewirkt. Totraume und BypaB konnen als 
Folge dieser Effekte entstehen. Dadurch sinkt die Trennlei- 25 
stung solcher Saulen. Die Trennleistung handelsublicher 
Trennsaulen wird durch die TeilchengroBe der Polymerkii- 
gelchen und durch den damit in Zusammenhang stehenden 
Druckverlust maBgeblich beeinfluBt. Kleine Polymerteil- 
chen steigern zwar die Trennleistung, erzeugen jedoch einen 30 
fiir viele Anwendungen zu groBen Druckverlust. AuBerdem 
kann es bei hohen Druckdifferenzen in der Trennsaule zur 
Verformung der Polymerteilchen kommen. Dadurch steigt 
der Druckverlust und damit die Analysenzeiten weiter an. 
Eine sinnvolle untere KorngroBe der Polymerteilchen liegt 35 
im Bereich einiger Mikrometer, allerdings lassen sich hier- 
mit sinnvoll nur kurze Trennsaulen von wenigen Zentime- 
tern herstellen. Die DurchfluBraten sind niedrig, die Analy- 
senzeiten lang. Eine bekannte Methode zur Vermeidung ei- 
niger der oben genannten Nachteile ist der Einsatz von ma- 40 
kroporosen Polymerteilchen, welche bei den Bedingungen 
in der Trennsaule teilweise konvektiv durch stromt werden 
konnen. Dadurch sind prinzipielle kiirzere Analysenzeiten 
moglich. Allerdings ist der Fluidanteil der konvektiv durch 
die makroporosen Polymerteilchen geht, relativ gering, so 45 
daB nur ein kleiner Teil des Polymers effektiv fiir die Tren- 
nung ausgenutzt werden kann /Pfeiffer et al. AIChE Journal 
(1996), 42, /4/, 932-939/. Da diese Trennsaulen ebenfalls 
nur ein reines Polymer als Fiillung haben, besitzen sie die 
damit verbundenen Nachteile. 50 

Eine weitere Methode zur Vermeidung einiger der oben 
genannten Nachteile ist der Einsatz einer aus einem porosen 
Polymer bestehenden Trennsaule. Nach einem bekannten 
Verfahren laBt sich ein rnakroporoser Polymerblock in ei- 
nem Rohr erzeugen /Petro, M. et al., Anal. Chem., (1996), 55 
68, 315-321/. Die nach diesem Verfahren erzeugte Trenn- 
saule wurde fiir die Trennung von Polymergemischen einge- 
setzt. Dabei zeigte sich, daB einige der oben genannten 
Nachteile vermieden werden konnen. Problematisch ist aber 
die Randgangigkeit des Losemittels durch Schrumpfen des 60 
Polymers bei der zwangslaufig in der iiblichen Gradienten- 
chromatogrphie auftretenden wechselnden Zusammenset- 
zung der mobilen Phase. Diese Trennsaule enthalt auch 
keine reaktiven Gruppen, die mit den zu trennenden Stoffen 
Wechselwirkungen eingehen. 65 

Von Vorteil ware eine Trennsaule, welche die Trennung 
von StorYgemischen bei hohen DurchfluBraten, niedrigem 
Druckverlust und damit kurzen Analysenzeiten erlauben 



wiirde. Diese sollte leicht herstellbar sein und das umstand- 
liche und schwierig reproduzierbare Fiillen von Rohren mit 
feinen Pulvern sollte vermieden werden. 

Mit der hier vorgestellten neuen monolithischen Trenn- 
saule konnen diese Ziele erreicht werden: 

Beispiel fiir die Herstellung einer monolithischen Chroina- 
tographietrennsaule 

Eine Mischung aus 12,5 g Styrol und 1,6 g Divinylbenzol 
wird mit Alkan (Kettenlange C14 bis C18) auf 100 ml auf- 
gefiillt. Nach Zugabe eines Initiators (z. B. Azoisobutyroni- 
tril, 0,1 g) wird nach dessen Auflosung ein oder mehrere po- 
rose Stabe (z. B. aus porosem Sinterglas) in die Mischung 
gegeben, so daB sie vollstandig mit der Reaktionsmischung 
iiberdeckt sind. Die Konzentration des Alkans kann zur Ein- 
stellung der Polymerbeladung des S tabes variiert werden. 
Dann wird kurz Vakuum angelegt, um Luftblasen aus dem 
porosen Stab zu entfernen. Durch Erwarmung auf ca. 70°C 
beginnt die Polymerisation. Nach AbschluB der Polymerisa- 
tion wird der Stab aus der Reaktionslosung entfernt und von 
anhaftenden Resten aus dem Herstellungsverfahren gerei- 
nigt. 

Ergebnis dieses Herstellungsverfahrens ist ein mit einer 
aus untereinander verbundenen kugelformigen Teilchen be- 
stehenden Polymerphase gefiillter monolithischer Stab A. 
Dieser wird mit einer Zwischenlage B umgeben. Diese Zwi- 
schenlage B erfullt die Funktion einer Dichtung oder einer 
selektiven Membran. Als Dichtungsmaterial ist z. B. Teflon- 
folie und ein dariiber gelegter Schrumpfschlauch bzw. Me- 
tallfolien geeignet. Der so an der Mantelflache gedichtete 
Stab wird in ein druckfestes Rohr D gegeben. Durch eine 
VerguBmasse C wird der verbleibende Spalt geschlossen. 
Als VerguBmasse eignen sich niedrig schmelzende Metalle 
oder Metall-Legierungen, losemittelbestandige Polymere 
sowie Kombinationen aus Keramiken und Polymeren. Zum 
SchluB werden die Enden der chromatographischen Trenn- 
saule plan gearbeitet und in der Chromatographic ubliche 
Schraubverbindungen angebracht. Diese sind aus Griinden 
der Ubersichtlichkeit in der Zeichnung nicht dargestellt. 

Die Vorteile einer entsprechend diesem Verfahren herge- 
stellten Trennsaule sind: 

- Nach der Erzeugung der aktiven Polymerphase im 
Porenraum der Tragerstabe ist das Polymer immobile 
siert. Es bildet eine zusammenhangende Phase, die bei 
konvektiver Durchstromung den Porenraum nicht ver- 
lassen kann. 

- Die Beladung rnit Polymer wird durch einen gut zu 
kontrollierenden PolymeristionsprozeB erzeugt. Da- 
durch ist eine gleichmassige Beladung des Porenvolu- 
mens des Stabes mit aktiver Polymerphase sic herge- 
stellt. 

- Die Beladung mit Polymer ist durch die Wahl der 
Konzentration wahrend des PolymerisationsprozeBes 
moglich. Dadurch ist eine Optimierung hinsichtlich 
Kapazitat oder Trennzeit moglich. 

- Ubliche nach dem Stand der Technik bekannte Ver- 
fahren zur Aktivierung der Polymerphase sind leicht 
durchfuhrbar. Dadurch ist eine Anpassung an verschie- 
dene Trennaufgaben moglich. 

- Das Polymer bildet eine zusammenhangende Phase. 
Diese bleibt durch die Einbettung in das Tragermaterial 
formstabil, auch bei starken Anderungen der Solvati- 
sierungseigenschaften der verwendeten mobilen Phase. 

- Durch die Verwendung eines porosen Stabes als Tra- 
ger fiir das die Trennung bewirkende Polymer und die 
chemische Verbindung der Polymerteilchen unterein- 
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ander sind sowohl kleine Polymerteilchen wie gleich- 
zeitig auch groBe Poren zu verwirklichen. Dadurch er- 
geben sich beim Einsatz geringe Druckverluste und 
kurze Analysenzeiten. 

- Ein monolilhischer Slab ist als Trennmaterial leich- 
ter zu handhaben als ein feinteiliges Pulver. 

- Durch den Tragermaterialstab in Kombination mit 
einer formschliissigen VerguBmasse kann die Rand- 
gangigkeit des Eluierungsmittels ausgeschlossen wer- 
den. 

Die Wirksamkeit der hier vorgestellten neuen monolithi- 
schen Chromatographietrennsaulen soil an Hand einiger 
Beispiele verdeutlicht werden. 

Beispiele fur den Einsatz monolithischer Chromatographie- 
trennsaulen 

Um die Wirksamkeit der hier beschriebenen monolithi- 
schen Chromatographietrennsaulen zu demonstrieren, wur- 
den zunachst Untersuchungen zur Trennung von Polymer- 
gemischen durchgefuhrt. Dabei kam ein untereinander ver- 
bundene Polystyrol-Divinylbenzol-Kugelchen enthaltender 
Stab zum Einsatz. Dieser war mit einer als Dichtung wirken- 
den Schicht Teflon umgeben. Zur Erzeugung eines standi- 
gen Anpressdruckes dieser Dichtungslage an die Oberflache 
des porosen Stabes diente ein in der Elektronikindustrie 
handelstiblicher losemittelresistenter Schrumpfschlauch. 
Der so vorbereitete Stab wurde mittig in ein Edelstahlrohr 
gestellt und der verbleibende Ringspalt mit einer niedrig 
schmelzenden Metall-Legierung zugegossen. Nach Mon- 
tage von in der HPLC ublichen Verschraubungen erfolgten 
die experimentellen Untersuchungen. In den beiden Abb. 2 
und 3 sind Chromatogramme aus einer HPLC-Anlage, in 
der die beschriebene Trennsaule eingebaut war, zu sehen. In 
beiden Fallen wurde eine Polymermischung, bestehend aus 
sechs verschiedenen Polystyrolen mit unterschiedlichen 
Molekularmassen, gelost in Tetrahydrofuran, als Probe auf- 
gegeben. Dabei zeigt sich, daB bei Anwendung eines line- 
aren Gradienten fiir das Losemittel eine Trennung in sechs 
Fraktionen in ca. acht Minuten erreicht wird. Durch Opti- 
mierung des Losemittel gradienten laBt sich die Analysenzeit 
bei gleichzeitig verbesserter Aufiosung auf ca. 4,5 Minuten 
verkiirzen. Dieses Ergebnis ist erreichbar durch den gerin- 
gen Druckverlust (9,5 bar bei 4 ml/min, Innendurchmesser 
5,3 mm, Lange 100 mm) der hier vorgestellten Trennsaule 
und des dadurch gesteigerten Durchflusses. Vergleichend 
wurde eine handelsubliche, fiir die Trennung von Polymeren 
speziell entwickelte Chromatographietrennsaule fur die 
gleiche Trennaufgabe eingesetzt (siehe Abb. 4). Hierbei 
dauerte die Trennung mehr als doppelt so lange (Druckver- 
lust 12 bar bei 1 ml/min, Innendurchmesser 8 mm, Lange 
300 mm). Um uberhaupt eine vergleichbare Trennleistung 
zu erreichen, muBte eine wesentlich langere Saule eingesetzt 
werden (30 cm bei der handelsublichen Saule gegenuber 
10 cm bei der monolithischen Trennsaule). Vergleicht man 
die pro Zeiteinheit durch die beiden Saulen gehenden Fliis- 
sigkeitsmengen, so stellt man fest, daB durch die monolithi- 
sche Saule bei gleichem Druckverlust, gleichem Querschnitt 
und gleicher Lange die mehr als dreifache DurchfluBrate 
moglich ist. Durch diesen Vergleich zeigt sich, daB eine 
nach dem hier beschriebenen Verfahren hergestellte Trenn- 
saule die Analysenzeiten in einem Labor wesentlich verkiir- 
zen kann. 

In Abb. 5 wird gezeigt, daB sich die hier beschriebene 
Saule auch fur die TVennung von Aromaten gut eignet. Eine 
Mischung aus Benzol, Toluol, Ethylbenzol und Propylben- 
zol konnte innerhalb von ca. 8 Minuten getrennt werden. 



In einem weiteren Experiment wurde eine Sulfonsaure- 
gruppen enthaltende Polymerphase im Tragerstab unter- 
sucht. Hierzu wurde eine monolithische Trennsaule, wie sie 
oben beschrieben ist, zusatzlich mit Chlorsulfonsaure sulfo- 

5 niert. Durch die sauren Sulfonsauregruppen erhalt die 
Trennsaule zusatzlich katalytische Eigenschaften. Bei den 
Experimenten erfolgte die Aufgabe eines Reaktanden in ei- 
nem inerten Losemittel als Probe auf die Chromatographie- 
saule. Der Reaktand bzw. die Reaktanden wird/werden bei 

to der Passage durch die Trennsaule an den katalytisch aktiven 
Zentren zu Produkten umgesetzt, gleichzeitig erfolgt eine 
Trennung der Produkte. Zur Demonstration wurde als Reak- 
tand 1,4-Butandiol verwendet. Laufmittel und Eluent war 
1,4-Dioxan. Die Saule wurde auf 120°C geheizt. An den 

15 sauren Zentren erfolgt die Umsetzung des 1,4-Butandiol zu 
Tetrahydrofuran und Wasser. Simultan mit der chemischen 
Reaktion findet die Trennung des Reaktionsgemisches in der 
Saule statt. Dies ist in Abb. 6 zu sehen. Als Detektor wurde 
ein Refraktometer eingesetzt. Durch dieses MeBverfahren 

20 bewirkt der Reaktand Butandiol einen negativen Peak, wah- 
rend Tetrahydrofuran einen positiven Peak erzeugt. Man er- 
kennt, daB gebildetes Tetrahydrofuran als erster Stoff die 
Saule verlaBt. Reste des auf dieser kurzen Saule nicht voll- 
standig umgesetzten Butandiols bewirken den negativen 

25 Anteil des Peaks. Das gebildete Wasser wird auf der Saule 
sorbiert. Fiir das in Abb. 7 gezeigte Chromatogramm wurde 
lediglich eine langsamere Durchstromung eingestellt. Zu er- 
kennen ist, daB nun Butandiol vollstandig umgesetzt wird, 
nur das Reaktionsprodukt Tetetrahydrofuran verlaBt die 

30 Trennsaule. Das Reaktions wasser dagegen verbleibt sorbiert 
an der sauren Polymerphase, da die aus der Proben aufgabe 
gebildete Wassermenge sehr gering ist. Beim Regenerieren 
der Saule mit reinem Losemittel erfolgt spater die Desorp- 
tion des Reaktionswassers. Wahrend bislang Reaktion und 

35 Trennung simultan erfolgten, wurde in weiteren Experimen- 
ten nur die reine Trennleistung der sulfonierten monolithi- 
schen Saule untersucht. Die gleiche Saule wurde fiir die 
Trennung von Wasser und Tetrahydrofuran eingesetzt. Hier- 
bei kam eine mit Wasser gesattigte. Saule zum Einsatz. Das 

40 Chromatogramm dieser Trennung ist in Abb. 8 zu sehen. 
Man erkennt eine sehr gute Trennung dieser beiden Kompo- 
nenten AbschlieBend wurde fiir die gleiche Trennaufgabe 
eine Trennsaule eingesetzt, zu deren Fullung eine monolithi- 
schen Saule zerkleinert und auf eine KorngroBe ausgesiebt 

45 wurde. Das Chromatogramm dieses Experimentes ist in 
Abb. 9 zu finden. Eine Trennung findet nicht statt. Die Zer- 
storung des monolithischen Gefuges beseitigt die erzwun- 
gene konvektive Durchstromung der gesamten porosen Po- 
lymerphase. Stattdessen kommt es zur Kanalbildung und die 

50 Teilchen werden nicht mehr optimal angestromt. Durch die- 
ses Experiment wird deutlich, daB die fur die Chromatogra- 
phic vorteilhaften Eigenschaften erst durch die hier be- 
schriebene monolithische Saule mit einer uber einen poro- 
sen Tragerstab gleichmaBig verteilten Polymerphase be- 

55 wirkt werden. Durch diese Experimente wurde nachgewie- 
sen, daB die hier beschriebene monolithische Trennsaule 
sehr gut dazu geeignet ist, chemische Umsetzungen bei 
gleichzei tiger chromatographischer Trennung durchzufuh- 
ren. Der Einsatz beschrankt sich nicht nur auf die Umset- 

60 zung eines Reaktanden zu Produkten, sondern auch die Auf- 
gabe eines Reaktionsgemisches ist moglich. Auf Grund der 
guten Durchstrombarkeit eignet sich die monolithische 
Saule auch sehr gut fur die SMB Technik (simulated moving 
bed = Chromatographic mit simuliert bewegter fester 

65 Phase). Einen ganzlich neuen Reaktortyp erhalt man, wenn 
die monolithische Saule mit einer selektiv trennenden 
Schicht umhullt wird. Dadurch lassen sich die Vorteile eines 
Membran- mit einem Chromatographiereaktor kombinie- 
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ren. Dieser neuartige Reaktor laBt unterschiedliche Tren- 
nungen in axialer und radialer Richtung zu. Hierbei muB die 
druckfeste Wand geeignete Stromungskanale in radialer 
Richtung aufweisen, durch die der seitlich aus dem Stab 
austretende Fluidstrom das System verlaBt. Die aufgefuhr- 
ten Experimente zeigen beispielhaft, welche Vorteile durch 
den Einsatz monolithischer chromatographischer Trennsau- 
len nach dem hier beschriebenen Verfahren zu erreichen 
sind. Durch andere Methoden konnen feinteilige feste Pha- 
sen im Porenraum poroser Trager erzeugt werden und somit 
fiir die Herstellung der hier beschriebenen monolithischen 
Chromatographietrennsaulen eingesetzt werden. Fiir den 
Einbau des teilweise gefullten S tabes in ein druckdichtes 
Gehause sind auch andere als die hier beschriebenen Losun- 
gen moglich. Zum Beispiel ist ein VergieBen mit losemittel- 
bestandigen Polymeren oder auch ein Umwickeln der Stabe 
mit Glas- cxler Kohlefasern und anschlieBendes Aufbringen 
eines Polymers durchfuhrbar. Dadurch erhalt man faserver- 
starkte gewickelte Rohre, die im Inneren den mit Polymer 
gefullten monolithischen Stab enthalten. Solche gewickel- 
ten Rohre sind sehr druckfest und schnell und einfach zu er- 
zeugen. 

Abb. 2: Auftrennung einer Poly sty rolprobe, bestehend 
aus sechs Fraktionen mit unterschiedlichen Molekularmas- 
sen an einer monolithischen Polymer/Trager-Chromatogra- 
phiesaule entsprechen dieser Patentanmeldung. Linearer 
Gradient bei der Eluierung. 
Bedingungen: 
Temperatur: 20°C 
Saulenlange: 100 mm 
Saulendurchmesser: 5,3 mm 

Feste Phase der Trennsaule: Poroses Styrol-Divinylbenzol- 

Copolymer 

Probenvolumen: 20 pi 

Probenzusammensetzung: Gleiche Massenanteile 
(1,5 mg/ml) gelost in THF 

Volumenstrom des Eluierungsmittels: 4 mg/ml Methanol — ► 
Tetrahydrofuran 

Abb. 3: Auftrennung einer Polystyrolprobe, bestehend 
aus sechs Fraktiorieri mit unterschiedlichen Molekularmas- 
sen an einer monolithischen Polymer/Trager- Chromatogra- 
phiesaule entsprechen dieser Patentanmeldung. Optimierter 
Gradient bei der Eluierung. 
Bedingungen: 
Temperatur: 20°C 
Saulenlange: 100 mm 
Saulendurchmesser: 5,3 mm 

Feste Phase der Trennsaule: Poroses Styrol-Di vinyl ben zol- 

Copolymer 

Probenvolumen. 20 ul 

Probenzusammensetzung: Gleiche Massenanteile 
(1,5 mg/ml) gelost in THF 

Volumenstrom des Eluierungsmittels: 4 ml/mi n Methanol 
— ► Tetrahydrofuran 

Abb. 4: Auftrennung einen Polystyrolprobe, bestehend 
aus sechs Fraktionen mit unterschiedlichen Molekularmas- 
sen an einer handelsublsiiblichen Chromategraphiesaule. 
Eluierung isokratisch. 
Bedingungen: 
Temperatur: 20°C 
Saulenlange: 300 mm 
Saulendurchmesser: 8 mm 
Feste Phase der Trennsaule 8 um Polymerphase 
Probenvolumen: 20 pi 

Probenzusaminensetzung: Gleiche Massenanteile 
(1,5 mg/ml) gelost in THF 

Volumenstrom des Eluierungsmittels: 1 ml/min Tetrahydro- 
furan 



Abb. 5: Auftrennung einer Aromatenmischung an einer 
monolithischen, Polymer/Trager Chromatographiesaule. 
Eluierung mit linearem Gradient Bedingungen: 
Temperatur. 20°C 
5 Saulenlange: 100 mm 

Saulendurchmesser 5,3 mm 

Feste Phase der Trennsaule: Poroses Styrol = Divinylben- 
zol- Copolymer 
Probenvolumen: 20 pi 
10 Probenzusammensetzung: Gleiche Massenanteile 
(1,0 mg/ml) gelost in Acetonitril 

Volumenstrom des Eluierungsmittels: 2 ml/min Wasser — ► 
Acetonitril 

Abb. 6: Einsatz einer monolithischen PolymerATrager- 
15 Chromatographiesaule fiir die katalytische Umsetzung von 

1,4-Butandiol zu Tetrahydrofuran Bedingungen: 

Temperatur: 120°C 

Saulenlange: 100 mm 

Saulendurchmesser: 5,3 mm 
20 Feste Phase der Trennsaule: Poroses sulfoniertes Styrol-Di- 

vinylbenzol-Copolymer 

Probenvolumen: 100 pi 

Probenzusammensetzung: Reines Butandiol 

Volumenstrom des Eluierungsmittels: 2,5 ml/min Dioxan 
25 Abb. 7: Einsatz einer monolithischen Polymer/Trager 

Chromatographiesaule fiir die katalytische Umsetzung von 

1,4-Butandiol zu Tetrahydrofuran Bedingungen: 

Temperatur: 120°C 

Saulenlange: 100 mm 
30 Saulendurchmesser: 5,3 mm 

Feste Phase der Trennsaule: Poroses sulforliertes Styrol-Di- 

vinylbenzol-Copolymer 

Probenvolumen: 100 pi 

Probenzusammensetzung: Reines Butandiol 
35 Volumenstrom des Eluierungsmittels: 1 ml/min Dioxan 

Abb. 8: Trennung von Tetrahydrofuran und Wasser auf 

einer monolithischen Polymer/Trager Chromatographie- 
saule. 

Bedingungen: 
40 Temperatur: 50°C 
Saulenlange: 70 mm 
Saulendurchmesser: 5,3 mm 

Feste Phase der Trennsaule: Poroses sulfoniertes Styrol-Di- 
vinylbenzol-Copolymer 
45 Probenvolumen: 100 pi 

Probenzusan-unensetzung: Aquimolores Einsatzverhaltnis 
von THF und Wasser 

Volumenstrom des Eluierungsmittels: 2 ml/min Dioxan 
Abb. 9: Einsatz einer Chromatographiesaule fiir die Tren- 
50 nung von Tetrahydrofuran und Wasser, gefullt mit zerklei- 

nertem Polymer/Trager einer monolithischen Saule. 

Bedingungen: 

Temperatur: 60°C 

Saulenlange: 70 mm 
55 Saulendurchmesser: 5,3 mm 

Feste Phase der Trennsaule: Poroses sulfoniertes Styrol-Di- 

vinylbenzol-Copolymer 

Probenvolumen: 100 pi 

Probenzusammensetzung: Aquimolores Einsatzverhaltnis 
60 von THF und Wasser 

Volumenstrom des Eluierungsmittels: 3 ml/mm Dioxan 

Patentanspriiche 

65 1. Chromatographietrennsaule, dadurch gekenn- 

zeichnet, daB im Porenraum eines porosen Tragerma- 
terials in Form eines monolithischen S tabes ein feintei- 
liges Polymer aus untereinander verbundenen Teilchen 
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mit Durchmessern von 0,001 bis 50 um, vorzugsweise 
von 1 bis 10 um, immobilisiert vorliegt, an welchem 
die Trennung von Stoffgemischen durch chromatogra- 
phische Verfahren erfolgt. 

2. Criromatographietrennsaule nach Anspruch 1, da- 5 
durch gekennzeichnet, daB das feinteilige Polymer ak- 
tive Gruppen tragt, die mit den zu trennenden Stoffen 
Wechselwirkungen eingehen (Sulfonsauregruppen, 
Phosphorsauregruppen, Aminogruppen, quartern are 
Aminogruppen, Chlormethylgruppen, Hydroxygrup- 10 
pen). 

3. Chromatographietrennsaule nach einem der An- 
spriiche 1 bis 2, dadurch gekennzeichnet, daB die im 
Porenraum immobilisierten Polymerteilchen aus Poly- 
styrol oder Polystyrol vemetzt mit Divinylbenzol oder 15 
Acrylsaure oder Acrylsaureester oder Acrylsaure ver- 
netzt mit Divinylbenzol oder Acrylsaureestern vernetzt 
mit Divinylbenzol bzw. aus Mischungen und/oder Co- 
polymerisaten dieser Polymere bestehen. 

4. Chromatographietrennsaule nach einem der An- 20 
spriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Tra- 
gerstabe Porendurchmesser von 0,1 bis 1000 um, vor- 
zugsweise 10 bis 300 um besitzen. 

5. Chromatographietrennsaule nach einem der An- 
spriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB das Po- 25 
renvolumen der Tragermaterialien 5 bis 90%, vorzugs- 
weise 10 bis 80% betragt. 

6. Chromatographietrennsaule nach einem der An- 
spriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Au- 
Benflache des das feinteilige Polymer enthaltenden po- 30 
rosen Stabes mit einer Schicht umgeben wird, die un- 
durchlassig fur die zu trennenden Stoffe ist und die 
Wirkung einer Dichtung aufweist. 

7. Chromatographietrennsaule nach einem der An- 
spriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die 35 
Trennsaule unter Verwendung niedrigschmelzender 
Metalle, Legierungen, Polymeren, Keramiken, Glasern 
und Glaskeramiken sowie Kombinationen dieser Mate- 
rialien in ein druckfestes Gehause eingebaut wird. 

8. Chromatographietrennsaule nach einem der An- 40 
spriiche 1 bis 5 oder 7, dadurch gekennzeichnet, daB 
die den Stab umhiillende Schicht selektiv trennende Ei- 
genschaften fur einen die Trennsaule passierenden oder 

in ihr entstehenden Stoff aufweist. 

9. Chromatographietrennsaule nach einem der An- 45 
spriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB die den 
Stab umhiillende Schicht nicht als solche auf ihm befe- 
stigt wird, sondern daB diese aus einer aufgetragenen 
Losung heraus erst auf dem Stab erzeugt wird. 

10. Chromatographietrennsaule nach einem der An- 50 
spriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB wahrend 
der chromatogaphischen Trennung chemische Reaktio- 
nen der die Saule passierenden Stoffe stattfinden. 

11. Chromatographietrennsaule nach einem der An- 
spriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB als Ma- 55 
terialien fur den porosen Tragerstab Glaser, Kerami- 
ken, Glaskeramiken, Metalle, Polymere, Kohlenstoffe 
oder Kombinationen dieser Mated alien eingesetzt wer- 
den. 
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Abbildung 1 : Querschnitt durch eine monolithische Chromatographietrenhsaule 
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